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Tit el der Erf indnng 

Verf abren zur Gewiniiung von Glyzerin bober Eeinbeit 
aus Hocbdruckspaltprodukten 

Anwendungsgebiet der Erf indurig 

Die Erf indung betrifft eine Verfabren, insbesondere 
zur Gewinnung von bocbreinem and pbarmazeutiscben 
Glyzerin (Saponif ikatglyzerin) aus Petten pf lanzlichen 
Oder tieriscben Ursprungs, die einer Hocbdruckspaltung 
anterzogen wurden, 

Daruber binaus kann das Verf atiren Anwendung f inden, 
wo Eette durcb Laugen gespalten warden (Unterlaugen- 
glyzerin), soweit vor der erf indung sgemafi en eigent- 
lichen Auf arbeitung z* B» nach einer Voreindanrpf ung 
die in diesem Robprodukt vorbandenen Salze (etwa 
10 bis 30 %) abgescbieden und restlos entf ernt wurden» 

Cbarakteristik der bekannten tecbniscben Losungen 

Durcb Spaltung von Fetten pf lanzlichen und tieriscben 
Ursprungs mit Wasser wird ein Glyzerinwasser (Sapo- 
nif ikatglyzerinw as ser) erbalten, dessen Glyzeringebalt 
in Abbangigkeit vom Spaltverf abren zwiscben 6 und 15 % 
liegt. Es ist ublicb, das Glyzerinwasser einer Vor- 
reinigung zu anuersiehen. (Osterrotb, D.; Jabrbucb 
fur den Praktiker, Verlag fur cbem. Industrie, H. 
Ziolkowski E.G. Augsburg 1966 s. 32). 3ei der bydro- 



litischen Spaltung konnen einmal leichtsiedende 
Verbindungen wie Aminosauren entstehen, die weiter 
zu Aminoalkohoien, Aminen and deren Hydrochloride 
umgesetzt werden. Zum anderen konnen im Glyzerin- 
wasser noch Pettsaureanteile sowie andere leicht- 
and hochsiedende Verunreinigungen vorhanden sein. 
Aus vorstehenden Grtinden werden Glyzerinwasser z» B. 
unter Verwendung von Barythydrat (Aetzbaryt), schwefel- 
saurer Tonerde and Aluminiumsulf at behandelt and 
filtriert. Vor dieser chemischen Behandlung ist es 
ublich., das Glyzerinwasser mit z# B. Schwef elsaure 
zu versetzen, urn eine rasche Trennung der Phasen 
Fettsaure und Glyzerinwasser zu ermoglichen. Die 
weitere Auf arbeitung erfolgt durch thermische- 
oder Ionenaustauschverf ahren. 

Wird das Glyzerin destillativ gewonnen, so ist dieser 
Anlage eine Eindampf ungsanlage vorgeschaltet, erfolgt 
die Eeinigung iiber Ionenaustausch, so wird dieser 
Verf ahrensstuf e eine Eindampf ungsanlage nachgeschaltet • 
Far dies en ProzeB der Eindampf ting kommen meistens 
dreistuf ige hintereinandergeschaltete Kolonnen mit 
Naturumlaufverdampf ern und zur Restverdampf ung ein 
Dunns chichtyerdampf er zum Sinsatz, 

Zur destillativen Entf ernung der leichtsiedenden An- 
teile (Amine u.a») wird eine Rektif ikationskolonne , 
die mit Rucklauf bei etwa 1333 Pa betrieben wird, ein- 
gesetzt* Durch die chemische Vorbehandlung der Roh- 
glyzerinwasser scheiden sich die Fettsauren als un- 
destillierbare Alkalis alze im Sumpf ab. Das vom Vor- 
lauf befreite Gemisch wird nun in einer Abtriebsko- 
lonne einer Hauptdestillation bei etwa 700 Pa unter- 
zogen, wobei bier 80 bis 85 % des im eingedickten 
Rohprodukt enthaltenem . Glyzerins anf alien. 
In einer nachgeschalteten Abtriebskolonne .wird bei 
etwa gleichem Druck das Glyzerin bis auf ein Glyzerin- 
pech auf etwa >. 10 % abdestilliert . Dieses zweite 
Destillat wird nochmals einem zweiten Durchgang in der 
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ersten Hauptverdampf ung unterzogen. (Stage, H. 
DE 1 079 257, 1960) 

Bei der Destination ist die Zugabe von Uatronlauge 
sowie von Wasserdampf vorgesehen and zar Verbesserung 
5 der Earbzahlen eine Filtration mit Eohle nachge- 

schaltet. Mit diesem Verf ahren soil ein Endprodukt, 
zumindest die Hauptlauf menge mit etwa 85 %* als 
Arzneimittelglyzerin (DAB VI Ware) erhalten werden. 

Eine.weitere Moglichkeit, das Glyzerinwasser aufzu- 

10 arbeiten, ist durch Ionenaustauschverf ahren gegeben. 
(J. Amer. Oil Chemists Soc. 29, 1952 S. 318 - 320). 
Die Wirtschaf tlichkeit des Verfahrens wird bei der 
Verarbeitung von Glyzerinwasser aus Raff inations- 
f etten sowie aus Riickstsbyien der Destination aus 

15 schlechten Tierkorperf etten z. B. Schmalzmaterial, 
inf olge der dann za hohen Belastang der Ionenaas- 
tauscher, in Prage gestellt (Gianozza, A.; La Rivista 
Italiana delle Substanz brasse Vol. X L IV, 1967 

471 - 4-74). Die groBen Hengen an Abwasser, die beim 

20 Waschen and Regenerieren der Ionenaustauscher anf al- 
ien, besonders beim Entf ar bung s aus t aus che r , der wegen 
seiner niedrigen Sorptionskapazitat haufig regeneriert 
werden muB, beschranken beim Einsatz vorstehender 
schlechter Rohmaterialien die Anwendungsmoglichkeit 

25 des Ionenaustauschverf ahrens . (Terelak, a. a. 
Chem. Technik 33, 1981 H. 6 S. 315 -316). 

Bei den Ionenaustauschverf ahren wird das Glyzerinwasser 
nach erf olgter, eingangs erwahnter. Phasenabschei- 
dung, einer zweistufigen Eilteranlage (z. B. Wofatit 

30 EA 60) zugefuhrt. Zur Animpfung wird eine be- 

stimmte Menge Schwef elsaure sugegeben. In dieser Stuf e 
wird zunachst desodoriert und entfarbt. Danach gelangt 
das Glyzerinwasser durch einen Warmeaustauscher in 
eine He iBfallruhr mas chine • Hier wird bei etwa 100° C 

35 eine Nachf allung mit etr^ras Ha Ik vorgenommen, um so 
eine zu starke Belastung des Entsalzungsf ilters su 
vermeiden. Die Trube kiihlt man mittels Warmetausch 
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auf etwa 70°C ab. 3s erfolgt die Forderung auf einen 
Zentrif ugalscheibendruckf ilter and danach wird das 
Filtrat mitt els Warmetausch auf etwa 30°C abgelriihlt 
und anschlieBend einer zweistuf igen Grobentsalsung 
(z. B. Wofatit EPS, AD 41) und danach einer zwei- 
stufigen Feinentsalzung (s. B. Wofatit KPS, SPK) 
unterzogen. Danach erfolgt die eingangs beschriebene 
mehrstuf ige Eindampf ung in Kolonnen mit TTaturumlauf- 
verdampf em und die Rest eindampf ung in einem Diinn- 
scbaclrbverdampf er« Bei dem Ionenaustauschverf ahren 
werden an Regenerierungsmitteln pro Tonne reines 
Glyzerin benotigt (Terelak, E. u. a. Chem. Technik 33 f 
1981 H. 6 S. 315 -316): 

Natronlauge 169 -184 kg; Salzsaure 32 -35 kg; Koch- 
salz 123 -13* kg; enteiseniertes Wasser 12 -13 m 3 ; 
Salzsaure zur Abwassemeutralisation 122 -133 kg. 
An Abwasser fallen an : 14 - 15 m^ mit einer Kochsalz- 
menge von etwa 240 - 270 kg sowie Filters chlamm von 
etwa 1 %• m 

Bei alien dies en Verfahren sind Glyzerinverluste, die 
bei der Eindampf ung, der Rett if ikation und Destination 
sowie bei der Vorreinignng und dem ProzeB des lonen— 
austausches durch cbem. Behandlung und Filtration ent- 
stehen, nicht bekannt. Der Energiebedarf fiir eine 
Tonne Reinglyzerin aus einer 10 %igen Glyzerinwasser- 
losung betragt fiir die Eindampf ung etwa 5 * 10^ W und 
fiir den gesamten ProzeB des Ionenaustauschverf ahrens 
etwa 0,04 * 10 6 W. 

Die nach der Spaltung notwendige Phasenabsche idling 
in Fettsaure und Glyzerinwasser ist inf olge einer 
notwendigen sahr hohen Verweilzeit des Spaltproduktes 
in der Industrie 'auf grund des enormen erf orderlichen 
Tahkvo lumens nicht ohne weiteres durchzuf iihren. Zur 
raschen Emulsionsbildung werden deshalb Chemikalien 
zugesetzt, z. 3. Aluminiums ulf at Oder Schwef elsaure . 
Mit Aluminiums ulf at wird in der Kalte eine rasche Ab- 
scaeidung erreicht. Mit 3chv7ef elsaure kam in der 
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Warme eine r;asche Abscheidung und Klarung erfolgen. 
Die Zugabe der Chemikalien ist in einer Menge von 
0,5 - 1 % bezogen aaf das Glyzerinrohwasser erfor- 
derlicfcu Derartige Chemikalien konnen bei der Destil— 
5 lation eine Polymerisation bewirken; iiberschussige 
Saure bewirkt eine Dehydratisierung des Glyzerins 
unter Bildung von Acrolein. Durch die Zugabe der 
Chemikalien zur Vorreinigung wird insgesamt die Des- 
tillationsausbeute gemindert. 
10 Der Ausbeutegrad durch Verkrustnngserscheinungen an 
den Heizf lachen wird inf olge der vorhandenen Fest- 
stoffe stark eingeengt. 

Die Konzentrierung des Glyzerinwassers stellt zunachst 
wegen der groBen Siedepunktdif f erenzen zwischen Wasser 

15 und Glyzerin einen reinen Verdampf ungsprozeB dar; wird 
aber nach eigenen eingehenden Untersuchungen ab einer 
Konzentration > 80 % insof era problematisch, well 
dann Glyzerinverluste auftreten, die bei der Blasen- 
Kolonnenverdampf ung ^ 2 % % bezogen auf den Glyzerin- 

20 anteil im Ausgangsgemisch, liegen. 

Die bei den bekannten Verfahren erfolgte Vorlaufab- 
trennung bei hoherem Druck als bei der Hauptlauf- 
Nacblauf abtrennung bewirkt, daB leichtsiedende Ver- 
unreinigungen infolge der Drucksenkung mit in das 

25 Hauptdestillat gelangen und die Endqualitat wiederum 
mindern. Mit den bekannten thermischen Irennverf ahren 
sind die gestiegenen Qualitatsf orderungen nicht mehr 
zu erreichen; auch dann nicht, wenh die Ausbeute zu 
Gunsten der Qualitat verringert wird. 

30 Die thermische Gewinnung von Dynamit glyzerin ist 

moglich, soweit die zur Spaltung kommenden Fette vor 
dem SpaltprozeB gereinigt warden, oder als Friscbf et- 
te, d. h« nicht uberlagert zuia Einsatz kommen. 

Die Ionenaustauschverf ahren, soweit diese durch den 
35 Ausgangsstoff zum Einsatz kommen konnen, benotigen 
einen hohen apparativen Auf wand. Eine vollkommene 
Automatisierung ist kaum moglich; der Arbeitskraf te- 
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einsatz ist bocb* Wenn iiberbaupt durch den Robstoff 
anwendbar, diirf te die Wirtscbaf tlicbkeit dieser Ver- 
fabrensstufe erst bei . Durcbsaatzen von 10 bis 15 t/b 
Glyzerinwasser liegen. Die boben Mengen teilweise 
5 g if tiger Cbeniikalien bewirken auBerdein eine bobe 
Menge ucrweltbelastender Abf allstof f e . 

Ziel der Erfindung 

Das Ziel der Erf indung bestebt darin, die Ausbeute 
and Qualitat des Endproduktes aucb beim Einsatz min- 
10 derwertiger Eins at zpr odukt e zu erboben, . den Cbemi- 
kalienbedarf und somit auch chemiscbe Verunreini- 
gungen sowie Riickstande zu vermeiden bzw. stark zu 
verringern und den energetischen Aufwand zu er- 
niedrigen^ 

15 Darlegung des We sens der Erfindung 

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde ein tber- 
miscbes Trennverf abren zur Gewinnung bocbreinen Gly- 
zerins zu scbaffen, in dem das Spaltprodukt Glyzerin- 
wasser obne cbemiscbe Vorbebandlung solcben Bedin- 
20 gungen unterworf en wird, daB eine annahernd voll- 

standige St of f trennung obne Nebenreaktionen erfolgt 
und eine Peinreinigung durcb Ionenaustauscb une in— 
gescbrankt inoglicb ist. 

Bei Untersucbungen und Versucben zur Pbasentrennung 
25 von Spaltprodukt en der Fettspaltung tieriscben und 

pflanzlicben Ursprungs mit Wasser wurde uberrascbend 
gefunden, daB durcb tbermiscbe Einengung des Glyzerin- 
v/assers bis auf eine bestimzate Menge und nacbf olgende 
Absenkung der Temperatur auf einen bestisnnten 'tfert, 
30 eine rascbe und annabernd vollstandige Pbasentren- 
nung Fettsaure - Glyzerinwasser eintritt. 

Erf indung sgeinaB wird daber die Aufgabe dadurcb ge- 
lost, daB das Spaltprodukt, wis es in der ublicben 
Eonsentration des Glyzerins von 6 bis 15 % y der Fett- 
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saure im Losungsbereich Oder dariiber and der leicht— 
siedenden Sauren in geringen Mengen anfallt, im Fall- 
f ilm-Gegenstronrverdampf er bei Normaldruck auf 4-5 bis 
60 %, vorzogsweise 50 bis 55 % Glyzerinkonzentration 
5 eingeengt and das ablauf ende Produkt nach Kiihlung a of 
etwa 80°C bei einer Verweilzeit von nor etwa 15 
Minuten einer Phase ntrennung in Fettsaure and Gly- 
zerinwasser anterzogen wird* Die leicbtsiedenden 
sauren Bestandteiie werden vom v7asserdampf mit aas 

10 dem Fallf ilmverdampf er abgefiibrt. 

Die Fettsaure wird ausgescbleust and das fettsaure— 
freie Glyzerinwasser wird nach Filtration bis aof eine 
Glyzerinkonzentration von ^ 99 % in zwei Stuf en ein- 
gedainpft, wobei die Dampf geschwindigkeit in der 

15 zweiten Stufe 10 m/s nicht uberscbreiten sollte* 

Das entwasserte Glyzerin wird nan einer an sich be— 
kannten Eektif ikation mit Abtrieb derart anterzogen, 
daB anter einem Drack von etwa 400 Pa eine Haupt- and 
Restverdampf ung g erne ins am erfolgt, wobei die hoch— 

20 siedenden Anteile rektif izierend. als Re s t rucks t and, 
der teilweise gekreist wird, ablaufen, and aas dem 
Glyzerindampf unter einem Drack von etwa 133 Pa die 
leichtf liichtigen Bestandteiie rektif izierend abge- 
trennt werden. Das gesamte vorlauf- and re struck— 

25 standfreie Destillat wird nun mit enteiseniertem 

Wasser auf eine Glyzerinkonzentration von etwa 50 % 
verdiinnt und nacheinander im Kationen- und Anionen- 
austaascher von restlichen Ve r \ mr e inig ang en befreit # 
Aas den gereinigten Glyzerinwasser wird nachfolgend 

30 bei einer Dampf geschwindigkeit von maximal 10 m/s 

and einem De still at ionsdrack von 19,9 kPa das Wasser 
bis auf die gewiinsctite Glyzerinkonzentration ausge- 
dampft» Das hocbreine Destillat (Arsneimittelglyzer in) 
wird gekiihlt und ausgescbleust • 

35 Soil aus minderwertigen Oder uberlagerten Produkten, 
welche eine sehr hohe Saure— und Jodfarbzabl aufwei— 
sen ein Glyzerin hoher Qualitat hergestellt werden, 
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kann bei der Destination der Vorlauf anteil erhoht 
werden und/oder es wird das Produkt nach der Rekti- 
f ikation mit der fiinff achen Menge enteiseniertem Was- 
ser verdiinnt, filtriert and das greinigte Glyzerin- 
5 wasser unter den gleichen Parametern wie das Arznei- 
mittelglyzerin auf eine Konzentration > 99,9 % ein- 
gedampft. 

Die erf indungsgemafie Arbeitsweise besteht darin, daB 
das Spaltprodukt Pettsaure - Glyzerinwassergemisch in 

10 einem Pallf ilm-Gegenstroimrerdampf er auf etwa 55 "bis 
50 % eingeengt wird and hier unter Rektif ikationsbe- 
dingungen geringe Mengen an leichtsiedenden saaren 
Bestandteilen mit dem Spaltwasserdampf abgefiihrt wer- 
den. Das ablauf ende Produkt wird in einem Kiihler auf 

15 etwa 80° C gekiihlt und, einem Pettsaoreabscheidebehal- 
ter zugefiihrt, worin die kontinuierliche Abscheidung 
der Pettsaure als leichte Phase bei einer Verweilzeit 
von etwa 15 Minuten erfolgt. Die Fettsaure lauft oben 
ab. Das Glyzerinwasser wird ant en abgezogen and in 

20 einem Kohlef ilter filtriert und anschlieBend in zwei 
hintereinandergeschalteten Pallf ilm-Gegenstromver- 
dampfern die Restentwasserung vorgenommen* 
Der Grad der Glyzerinverluste bei der Verdampf ung 
ergibt sich dorch die Dampf geschwindigkeit in der 

25 let z ten Eindampf ungsstuf e, diese darf 10 m/s, vor- 

zugsweise 5 m/s effektive* Dampf geschwindigkeit nicht 
uberschreiten, Unter diesen Bedingungen betragt der 
aas dieser letzten Staf e mit dem Spaltwasserdampf 
iibergehende Glyzerinanteil ^ 1 %• Bezogen auf den 

30 Glyzerinanteil im Ausgangsgemisch £ 0,2 %. 

Das auf 99 % konzentrierte Rohglyserin wird einer 
an sich bekannten Rektif ikation mit Abtriebsteil der- 
art unterzogen, daB eine Haupt- und Restverdampf ung 
bei etwa 400 Pa in untereinander angeordneten Ver- 

35 dampf erapparaten game ins am erfolgt. Die hochsieden- 
den Anteile gelangen dabei rektif izier end in den 
Res trucks t and* Der Glyzerindampf wird der Rekti— 
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f isierkolonne zugef iihrt , in welcher die leicht— 
fliichtigen Anteile unter einem Druck von etwa 133 Pa 
rektif iziert und separat ausgeschleust werden. 

Das gesamte ablaufende vorlauf— und r es trucks t and - 
5 freie Destillat kann bei der Spaltverarbeitung un- 
gereinigter und/oder aiberlagerter Pette zu hohe 
Saurezahlen and Jodf arbzahlen aufweisen. In diesem 
Pall kann wahrend der Destination der Vorlauf ante il 
erhoht werden und/oder es wird das Endprodukt mit der 
10 5-fachen Menge - enteiseniertem Wasser im Eiihrwerk ver- 
mischt, uber Kohle filtriert und zur Resteindampf ung 
auf einen Pallf ilm-Gegenstromverdampf er gegeben* 

Bei der Auf arbeitung als Arzneimittelglyzerin wird 
das Destillat aus der Rektif izierkolonne mit ent- 

15 eiseniertem Wasser im Ruhrbehalter auf etwa 50 % ver- 

diinnt, danach auf einen Kationenaustauscher und folgend 
auf einen Anionenaustauscher aufgegeben und danach 
einer letzten Entwasserungsstuf e in einem Pallf ilm- 
Gegenstromverdampf er zugefiihrt, die hochstens mit einer 

20. . Dampfgeschwindigkeit von 10 m/s und unter einem 
Destillationsdruck von 19 1 9 kPa betrieben wird. 
Die Ionenaust aus cher werden mit geringen Mengen 
Hatronlauge und Salzsaure regeneriert. 

Ausfiihrungsbeispiele 

25 Die Erfindung soil nachstehend an zwei Beispielen 
naher erlautert werden* 

Pig* 1 zeigt eine schematische Darstellung des er- 
findung sgemaB en Verf ahrens zur Herstellung 
von hochreinem oder Arzneimittelglyzerin* 
30 Beispiel 1 

Aus einem Glyzerinwasser mit einem Glyzeringehalt 
von 8,4 % und den chemischen Parametern pH-~7ert 
4,06, Saurezahl 0,27 und Jodfarbzahl 6, wie es in 
der Hochdruckspaltung von Siibol-Raf f inat ions ruck- 
stand artfallt, soil ein Glyzarin in Arzneimittel- 
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qualit at und in einer Konzentration von 88 % ge- 
wonnen werden« 

Das Spaltwasser F1 wird mit 100°C auf den Pallf ilm- 
Gegenstromverdampf er 1, der mit Wasserdampf W1 vor- 
5 zugsweise 0,61 MPa, beheizt wird, aufgegeben, Aus 
dem Gemisch verdampfen bei Normaldruck 84 % Spalt- 
wasser Da1 bei 100°C. 

Das unterhalb des Verdampfers 1 eingeengte Gemisch P2 
wird im Eiihler 2 auf 80°C abgekiihlt und gelangt weiter 

10 zum Phasentrenngef a£ 3» Hier erfolgt unter einer Ver- 
weilzeit d9s Produktgemiscb.es von etwa 15 Minuten die 
kontinuierliche Abscheidung der Pettsauren P3 als 
obere Phase s1 und die des Glyzerinwassers als untere 
Phase* Das Glyzerinwasser x1 mit den Kennwerten: 

15 pH-Wert 4,2, Jodfarbzahl 166, Saurezahl 2,04, Ester- 
zahl 5,3 wird durch den Pilter 4 und weiter zur Ein- 
dampf nng auf den Pallfilm-Gegenstromverdampf er 6 ge- 
geben. Hier erfolgt die Ausdampf ung bei. etwa 19 1 9 kPa. 
In dieser Stufe 6 werden weitere 10 % Spaltwasser Da2 

20 bei 60°0 abdestilliert und der nicht verdampfte An- 

teil gelangt mit etwa 125°C zur zweiten Eindampf ungs- 
stufe 7. Diese Fallf ilmgegenstromverdampf ung wird 
gleichfalls bei 19,9 kPa betrieben, Hier erfolgt die 
Sest eindampf ung bei einer eff ektiven Dampf geschwindig- 

25 keit von etwa 5 m/s. 3s fallen annahernd 5 % Spalt- 
wasser Da2 an und das unten ablauf ende konzentrierte 
Rohglyzerin wird nun einer Destillation/Hektif ikation 
unterzogen. Das Hohglyzerin mit einer Temperatur von 
100°C gelangt zur Pallf ilmg eg ens tromver dampf ung 9i 

30 welche mit Wasserdampf der Druckstufe 1,2 MPa betrieben 
wird* Der nicht verdampfte Anteil wird zur ITachver- 
dampf ung dem ITaturumlauf verdampf er 10 zugefiihrt # Der 
hier anf allende Siickstand E1 wird mit einer Llenge 
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von etwa 4 % in den ProseB vor der filtration 4 
riickgefiihrt and in einer Menge von etwa 1 % als Rest- 
rucks tand. H2 ausgeschleust ♦* 

Der Glyzerindampf wird der Destillations-/Rektif i- 
5 - kationskolonne 11 unten zugefiihrt, welcher am Kopf 
aus dem Dampf g amis ch Da4 eine Vorlaufmenge 71 von 
0,5 % abgenommen wird. Das aus der Kolonne 11 ab- 
lauf ende Sumpf produkt 2c5 mi"t einer Temperatur von 
etwa 130°G wird dem Suhrbe halter 15 zugefuhrt. 

10 Nach Zugabe gleicher Anteile enteiseniertem Wasser 
wird das wasserhaltige Glyzeringemisch zur Fein- 
re inigung einem Kationenaustausch 17 und anschlies- 
send einem Anionenaustausch 18 unterzogen. Danach 
wird das gereinigte Glyzerinwasser im Fallfilm- 

15 Geg ens tromver dampf er 16 bei einer eff ektiven Dampf - 
geschwindigkeit von 5 m/s auf 88 % auf konzentriert • 
Der austretende Dampf Da5 mit einem' Druck von 19»9 
kPa und 60° C gelangt mit dem Spaltwasser dampf Da2 
und Da3 durch die Leitung L1 zum Kondensator 19, <lem 

20 der Rezipient nachgeschaltet ist, und wird durch die 
Leitung L3 als Abwasser ausgeschleust. 
Das auf 88 % eingeengte Endprodukt x7 wird auf etwa 
30°C abgekiihlt und ausgeschleust. 

Als Endprodukt f allt ein Glyzerinkonzentrat mit den 
25 chemischen Kennwerten pH-Wert 6,2, Saurezahl 0,02, 
Ssterzahl 0, Jodf arbzahl ^ 1 an. Sulf at-Chlorid- 
Schwermetallionen sowie reduzierende Verunreini- 
gungen sind nicht vorhanden. Fur eine Tonne Arznei- 
mittelglyzerin mit einer Ausbeute ^ 99 % bezogen auf 
30 den Glyzeringehalt im Spaltwasser und bezogen auf eine 
8,4 %ige Glyzerinwasserlosung werden benotigt: 
Hatronlauge 1 kg, Salssaure 0,2 kg, enteiseniertes 
lasser 1,4 m , an Snergie zur - Sind ampfung 4,9 • 10 W, 
zur Destination Sektif ikation 0,3 • 10 6 W und an Ab- 
3p wasser fallen an: 0,5 ^ schwach sauer, 9,5 mr mit 

einer Glyzerinkonsentrat ion von ^ 0,06 %, 9,7 nr aus 
der Sindampf ung 1 mit einem Sauregehalt ^ 20 ppm. 
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Beispiel 2 

Aus einem Glyzerinwasser mit einem Glyzeringehalt 
von 8,4 % und den chemischen Par ame tern pH-Wert 
4,06, Saurezahl 0,27 und Jodfarbzahl 6, wie es in 
5 der Hochdruckspaltung von Riibol-Saff inationsruck- 
stand, welches iiberlagert war, anfallt, soil ein 
Glyzerin hoher Reinheit und in einer Konzentration 
von 99 % gewonnen werden« 

Die Auf arbeitung bis zum Eiihrbe halter 15 erfolgt V V 

10 in der gleichen Weise wie im Beispiel 1. 

Im Riihrbe halter 15 wird das Produkt x5 mit der 
fiinff achen Menge enteiseniertem Wasser verdunnt und 
anschlieBend im Kohlefilter 20 filtriert* 
Danach wird das filtrierte Glyzerinwasser im Pall- 

15 f ilm-Gegenstromverdampf er 16 bei einer eff ektiven 

Dampf geschwindigkeit von 5 m/s auf ^ 99 % auf konzen- 
triert. Der aus tret end e Dampf Da5 mit einem Druck 
von 19,9 kPa und 60°C gelangt mit dem Spaltwasser- 
dampf Da2 und Da3 durch die Leifrung L1 zum Kondensator 

20 19, dem der Rezipient nachgeschaltet ist, und wird 
durch die Leitung L3 als Abwasser ausgeschleust • 
Das auf ^ 99 % eingeengte Endprodukt x7 wird auf etwa 
30°C abgekuhlt und ausgeschleust* 

Als Endprodukt f allt ein Glyzerinkonzentrat mit den 
25 chemischen Kennwerten pH— Wert 6,2, Saurezahl 0,08, 

Esterzahl 0,6, Jodfarbzahl ^ 1,5 an. Sulf at-Chlorid- 
Schwermetallionen sowie reduzierende Verunreinigungen 
sind nicht vorhanden # Fur eine Tonne hochreinen 
Glyzerins mit einer Ausbeute ^ 99 % bezogen auf den 
30 Glyzeringehalt im Spaltwasser und bezogen auf eine 
8,4 %ige Glyzerinwasserlosung werden benotigt : 
enteiseniertes Wasser 5*4 ^ % an Snergie zur Eindampfung 
6,9 • 10 6 tf, sur Destination Rektif ikation 0,3 • 10 6 W 
und an Abwasser fallen an: 13 j 5 mit einer Glyzerin- 
konzentrat! -.: z von ~~ 0,06 % 9 9j7 ^? aus der Eindampfung 1 
mit einem Sauregehalt ^ 20 ppm. 



BNSDOCID <OD 231065A1_1_> 



Verf ahren zur Gewinnung von Glyzerin ho her Rein- 
heit aus Hochdruckspaltprodukten vorwiegend pf lanz- 
licher oder tierischer Pette mit einem ublichen 
Glyzeringehalt von 6 "bis 15 % mitt els thermscher 
Behandlung, Filtration und Ionenaustausch, gekenn- 
zeichnet dadurchj da£ das glyzerinhaltige Spalt- 
produkt (3*1), ohne chemische Vor behandlung, durch 
rektif izierende Gegenstromverdampf ung (1) bei Uor- 
maldruck auf 50 bis 60 % Glyserinkonaentration ein- 
g een gt nnd von leichtsiedenden sauren Bestandteilen 
befreit und anschlieBend bei einer Temperatur von 
70 bis 85°C, vorzugsweise 80°C und einer Verweil- 
zeit von ca# 15 Minuten einer kontinuierlichen 
Phasentrennung (3) unterzogen wird, wobei die Pett— 
saure als leichte Phase (P3) den ProzeB verlaBt, 
und das Glyzerinwasser als schwere Phase 0x1 ) nach 
Filtration (4) eine Aufkonzentration zu Rohglyzerin 
(x3) in einer zweistufigen Gegenstromverdampf ung 
(6, 7) erfahrt und das Rohglyzerin (x3) in einer 
zweistufigen rektif izierenden Verdampf ung (9, 10) 
urid anschlieBender rektif izierender Kondensation 
vom Res trucks t and (x4) und Vorlauf anteilen (V1) 
befreit wird, wobei der Vorlauf (V1) ganz und der 
Riickstand (x4) teilweise den ProzeB verlaBt und 
ein Teil des Riickstandes (s:4-) gekreist wird, und 
nach Losung des vor- und nachlauf f reien Glyzerins 
in enteiseniertem Wasser, der Kat- und Anionenaus- 
tausch mit anschlieBender Eindampf ung (16) auf die 
Endkonzentration erf olgt oder die Glyzerinlosung 
einer Filtration (20) und anschlieBender Ein- 
dampfung (16) auf die Endkonzentration unter- 
zogen 7/ird. 
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Verfahren nach Anspruch 1, gekennzeichnet dadurch, ■ 
daB die Z77eistufige Gegenstromverdampximg (6, 7) 
in der ersten Stufe (6) unter einem Druck von 
etTwa 19,9 kPa und einer Temperatur von 50°C und . 
die zweite Stufe (7) unter einem Druck von etv?a 
19,9 kPa und einer effektiven Dampf geschwindigkeit 
von 5 bis 10 m/s erfolgt. 

Verfahren nach Anspruch 1 und 2, gekennzeichnet 
dadurch, daB die letzte Entwasserung (16) bei 
einem Druck von 19,9 und einer Dampf ge- 

schwindigkeit von 5 "bis 10 m/s erfolgt. 

Verfahren nach Anspruch 1 bis 3, gekennzeichnet 
dadurch, daB die Kreislaufmenge R1 in einer Menge 
bis zu 4 % vor der Filtration (4) dem Glyzerin- 
wasser (x1) zugegeben wird. 

Verfahren nach Anspruch 1 bis 4-, gekennzeichnet 
dadurch, daB der Sucks t and (R2) in Hohe von 1 % 
abgenommen wird. 

Verfahren nach Anspruch 1 . bis 5* gekennzeichnet 
dadurch, daB die abgenommene Vorlaufnenge (V1) 
0,5% oder mehr betragt. 
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